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Abstract of DE1 01 63437 

Production of a cohesive coating for fluoropolymers comprises surface activating the fluoropolymer 
using plasma discharge in an inert gas atmosphere and applying a coating by a physical vapor 
deposition (PVD) coating process in an inert gas atmosphere after ion bombardment. 
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(3) Verfahren zur haftfesten Beschichtung von Fluorpolymeren und Verwendung der haftfesten Beschichtung 

@ Verfahren zur haftfesten Beschichtung von Fluorpoly- 
meren, wobei das Fluorpolymer in einem ersten Schritt 
mittels einer Plasmaentladung in einer Atmosphare aus 
einem nichtreaktiven Gas physikalisch oberflachlich akti- 
viert wird und in einem zweiten Schritt die Aufbringung 
einer Beschichtung mittels eines PVD-Beschichtungspro- 
zesses erfolgt. Aufgabe ist es, ein Verfahren zur Herstel- 
lung einer haftfesten Beschichtung von Fluorpolymeren 
vorzuschlagen, welches sich insbesondere fur die Be- 
schichtung von Klebeflachen, welche ganz oder teilweise 
aus Fluorpolymeren bestehen, eignen, wobei die Be- 
schichtung auch erhohten Temperaturen bis hin zum 
Schmelzpunkt des beschichteten Fluorpolymers mecha- 
nisch stabil bleibt und sich im Gegensatz zu Polymerbe- 
schichtungen dabei fliefcresistent verhalt Die Aufgabe 
wird gelost, indem die Aufbringung der Beschichtung im 
Rahmen des zweiten Schritts in einer uberwiegend nicht- 
reaktiven Gasatmosphare stattfindet, die Uberfuhrung ei- 
nes Festkorpers als Beschichtungsmaterial uber eine Zer- 
staubung des Festkorpers mittels lonenbeschuss erfolgt, 
sowie die Beschichtung ausschliefclich aus einem Materi- 
al erzeugt wird, welches im Plasmaprozess stets alsfeste 
Phase vorliegt. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betriffl Verfahren zur haftfesten Be- 
schichtung von Fluorpolymeren gemaB dem Oberbegriff 
von Anspmch 1 sowie die Verwendung einer nach dem Ver- 5 
fahren hergestellten haftfesten Beschichtung gemaB An- 
spruch 6. 

[0002] Verlreter der Fluorpolymere stellen aufgrund ihrer 
auBergewdhnlichen physikalischen und chemischen Eigen- 
schaften fiir viele Anwendungen eine sehr interessante Kon- 10 
struktions- und Funktionswerkstoffgruppe dar. Die An wen- 
dungsgebiete erstrecken sich zum Beispiel von der Automo- 
bilinduslrie, im Maschinenbau, in der chemischen Industrie, 
in der Elektrotechnik bis hin zur der Medizintechnik. 
[0003] Technologisch besonders interessant und ein repra- 15 
sentativer Vertreter der Fluorpolymere ist das Polytetrafluo- 
rethylen (PTFE), auch bekannt unter den Handelsnamen 
Teflon, Hostaflon, Fluon. PTFE weist beispielsweise die ein- 
zigartige Kombination folgender Eigenschaften auf: 

20 

a) Extrem niedriger Reibungskoeffizient (im Vergieich 
zu anderen Festkorpern), 

b) Ausgepragte Schmiereigenschaften als Trocken- 
schmierstoff 

c) Geringe Benetzbarkeit 25 

d) Chemische Bestandigkeit gegenuber nahezu alien 
Chemikalien (inerte Materialeigenschaften) 

e) Keine Feuchtigkeitsaufnahme 

f) Dauerhafte Einsatztemperaturen von -200°C bis 
+260°C 30 

g) Gute elektrische Isolationseigenschaften, Durch- 
schlagfestigkeit 

[0004] Neb en PTFE in reiner Form sind auch sogenannte 
Teflon-Compounds bekannt. Hierbei handelt es sich um 35 
mehrphasige Werkstoffgemische mit PTFE-Anteiien. Hier- 
bei sind z. B. durch Zusatz von Fullstoffcn (z. B. Glasfaser, 
Kohle, Bronze, Metalle, Graphit etc.) in eine PTFE-Matrix 
bestimmte Materialeigenschaften gezielt einstellbar (z. B. 
Druckfestigkeit, Warmeleitfahigkeit, Warmedehnung etc.). 40 
[0005] Einige Eigenschaften von PTFE, insbesondere die 
ausgepragten Schmiereigenschaften, die geringe Benetzbar- 
keit oder die inerten Materialeigenschaften, schranken je- 
doch bestimmte Einsatzbereiche wieder ein. BeispieLweise 
besitzt PTFE nur ein sehr geringes Adhasionsvermogen. 45 
Eine haftfeste Verklebung von PTFE-Flachen miteinander 
oder mit anderen Werkstoffen ist mit den herkommlichen 
Klebetechniken praktisch nicht moglich, sodass fiir derar- 
tige Verbindungen meist auf andere Verbindungsarten, wie 
z. B. Klemm-, Schraub- oder Nietverbindungen zuriickge- 50 
griffen wird. 

[0006] Bekannt sind allerdings Verklebungsversuche, bei 
denen die PTFE-Klebflachen durch eine Atzbehandlung 
oberflachlich aktiviert wird. Dies erfolgt z. B. iibcr das sog. 
CASING- Verfahren [1], d. h. uber eine Glimmentladung in 55 
einer Neon- oder Heliumatmosphare, wobei sehr reaktions- 
fahige Edelgas-Radikale, welche die PTFE-Klebflache an- 
greifen und eine Vernetzung einleiten, entstehen. 
[0007] In diesem Zusammenhang ist aus [2] ein Verfahren 
zur langzeitstabilen Aktivierung von Fluorpolymeren be- 60 
kannt. VerfahrensgemaB wird die Fluorpolymeroberflache 
in einem ersten Prozessschritt mittels plasmaaktivierter Re- 
akuvgase chemisch und/oder physikalisch aktiviert und un- 
mittelbar anschlieBend in einem zweiten Prozessschritt mit 
Hilfe von plasmaaktivierten Prozessgasen mit einem Plas- 65 
mapolymer beschichtet. Die somit erhaltene Oberflache er- 
moglicht eine gute Haftung gegenuber dritten Materialien, 
z. B. gegenuber eines nachfolgende aufgebrachten metal li- 
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schen Uberzuges im Rahmen einer Metallisierung. Fiir die 
Bestimmung der Haftfestigkeit wurde ein Metallstempel mit 
einem Zweikomponentenkleber (UHU plus Endfest) auf die 
Polymerschicht aufgeklebt, womit die Eignung des Verfah- 
rens zur Herstellung einer belastbaren Klebverbindung auf 
dem beschichteten PTFE nachgewiesen wurde. 
[0008] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein 
weiteres Verfahren zur Herstellung einer haftfesten Be- 
schichtung von Fluorpolymeren vorzuschlagen. Die haftfe- 
ste Beschichtung soli dabei mit Hilfe von PVD-Beschich- 
tungsverfahren ohne zusatzliche Zwischenschicht direkt auf 
das Fluorpolymer aufgebracht werden. Das Verfahren soli 
sich insbesondere fur die Beschichtung von Klebeflachen, 
welche ganz oder teilweise aus Fluorpolymeren, insbeson- 
dere aus PTFE, bestehen, eignen, wobei die Beschichtung 
auch erhohten Temperaturen bis hin zum Schmelzpunkt des 
beschichteten Fluorpolymers mechanisch stabil bleibt und 
sich im Gegensatz zu Polymerbeschichtungen dabei fliefire- 
sistent verhalt. 

[0009] Die Aufgabe wird durch das in Anspruch 1 be- 
schriebene Verfahren gelost. Die Unteranspruche geben be- 
vorzugte Ausgestaltungen des Verfahrens wieder. Der Ne- 
benanspruch 6 beschreibt die Verwendung des Verfahrens. 
[0010] Das zu beschichtende Fluorpolymer wird in einem 
ersten Schritt mittels einer Plasmaentladung in einer Atmo- 
sphare aus einem nichtreaktiven Gas physikalisch aktiviert 
und in einem zweiten Schritt mittels eines PVD-Beschich- 
tungsprozess beschichtet. Es liegt im Rahmen der Erfin- 
dung, dass die Atmosphare der genannten physikalischen 
Aktivierung (erster Schritt) nicht nur aus nichtreaktiven 
Gaskomponenten besteht, sondern auch bis ca. 10 Volumen 
% reaktive Gasanteile aufweist. 

[0011] Das Aufbringung der Beschichtung erfolgt in ei- 
nem Schritt in einer uberwiegend nichtreaktiven Gasatmo- 
sphare direkt auf das Fluorpolymer, d. h. ohne Aufbringung 
einer Zwischenschicht. 

[0012] Dabei wird der Festkorper als Beschichtungsmate- 
rial uber eine Zerstaubung des Festkorpers mittels Ionenbe- 
schuss in das Plasma und von diesem auf das Fluorpolymer 
uberfuhrt. Dies bedeutet, dass die Beschichtung ausschlieB- 
lich aus einem Material erzeugt wird, welches im Plasma- 
prozess stets als feste Phase vorliegt. Das Beschichtungsver- 
fahren ist somit ein rein physikalisches Verfahren, womit 
sich thermisch stabile Materialien als auf Fluorpolymeren 
haftfeste Beschichtungsmaterialien erschheBen. 
[0013] Die uberwiegend nichtreaktive Gas atmosphare des 
zweiten Schritts besteht aus den nichtreaktiven Gasen Ar- 
gon, Neon, Helium, Stickstoff oder Kornbinationen dieser 
Gase. Ferner kann die uberwiegend nichtreaktive Gasalrno- 
sphare des zweiten Schritts einen Anteil an reaktiven Gasen 
aufweist, welcher 10 Volumen % nicht uberschreitet, aber 
gezielt fur die Bildung bestimmter Modifikationen oder Le- 
gierungen des Beschichtungsmaterials einsetzbar ist. 
[0014] Bauteile aus Fluorpolymeren konncn gut miteinan- 
der oder mit Bauteilen aus anderen Materialien verklebt 
werden, wenn die Verklebungsflachen aus einem Fluorpoly- 
mer in einer PVD-Beschichtungsanlage in einem Magnet- 
ron-Sputterverfahren mit dem zuvor beschriebenen Verfah- 
ren beschichtet werden. 

[0015] Eine besonders gute Haftung wurde mit einer mit 
dem Verfahren aufgebrachten amorphen Kohlenstoffschicht 
auf PTFE erzielt. Einzelheiten hierzu und zum Verfahren 
allgemein werden im Rahmen des folgenden Ausfuhrungs- 
beispiels 1 offenbart. 

[0016] AuBer einer amorphen Kohlenstoffschicht lassen 
sich mit dem Verfahren auch legierte Kohlenstoffschichten, 
sog. Me-C-Schichten ohne zusatzliche Zwischenschichten 
auf Fluorpolymeroberflachen aufbringen. Besonders er- 
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wahnt werden hierbei Kohlenstofflegierungen mit Bohr- 
oder Siliziumanteilen bis 25 Atom-% und die hierdurch er- 
moglichte Bildung von entsprechenden Carbiden. 

Ausfuhrungsbeispiel 1 5 

[0017] Das Verfahren zur Beschichtung der Verklebungs- 
flache gemaB des Ausfuhrungsbeispiels 1 beinhaltet meh- 
rere Verfahrensschritte: Nach Einbringen der zu beschich- 
tenden PTFE-Bauteile in die Beschichtungskammer der 10 
PVD-Beschichtungsanlage wurde diese bis zu einem Druck 
von 2 • IQr 6 mbar evakuiert, wobei je nach Anforderung 
eine mehrfache Spiilung mit einem Inertgas, vorzugsweise 
Argon, mit jeweils anschlieBender emeuter Evakuierung er- 
folgte. 15 
[0018] Es folgte eine ca. 10 Minuten andauemde Plasma- 
atzbehandlung der zu beschichtenden PTFE-Bauteile in ei- 
nem Hochfrequenz-Plasma (Frequenz: 13,56 MHz) unter 
einer Inertgas athmosph are bei einem Druck von 0,6 Pa bei 
eincr Hochfrequenzleistung (HF-Lcistung) von 500 W (ent- 20 
sprechend einer Spannung von 900 V an den Substraten). 
[0019] AnschlieBend wurden die PTFE-Bauteile unter ei- 
nem Kohlenstofftarget (Targetmaterial: Graphit der Qualitat 
FE 779) mit einer amorphen Kohlenstoffschicht beschichtet. 
Der Abstand zwischen dem Kohlenstofftarget und den Tef- 25 
lonbauteilen betrug ca. 6 cm. Dabei wurde das Kohlenstoff- 
target mit einer Leistung von 500 W (entsprechend einer 
Leistungsdichte von 11,3 W/cm 2 ) in einer Gleichspan- 
nungsentladung bei einem Gasdruck von 0,6 Pa unter Ver- 
wendung eines Inertgases (Argon) betrieben. Wahrend der 30 
Beschichtung wurden die PTFE-Bauteile auf Nullpotential 
(Masse) geschaltel. Die Substrattemperatur wahrend der Be- 
schichtung betrug maximal 200°C. Die hierbei realisierten 
amorphen Kohlenstoffschichten wiesen auf den PTFE-Bau- 
teilen in den fiir die Beschichtung vorgesehenen Bereichen 35 
Schichtdicken zwischen 10 nm und 10 um auf. 
[0020] Die amorphen Kohlenstoffschichten wurden zur 
Charakterisierung der Eigenschaften auch auf andere Sub- 
stratmaterialien (z. B. Hartmetalle, Silizium- Wafer, Stahle, 
Keramik etc.) abgeschieden. Sie weisen folgende Eigen- 40 
schaften auf: Vollig amorphe Struktur, nahezu porenfrei, 
Schichtdicke 10 nm bis 10 um, Harte nach Vickers (fiir eine 
5 um dicke Schicht): 1400 HV 0,05, Druckeigenspannungen 
(fiir eine 5 um dicke Schicht): 0,8 GPa, Elastizitatsmodul 
(fur eine 5 urn dicke Schicht) 200 GPa, kritische Last des 45 
Versagens im Scratch-Test (fur eine 5 um dicke Schicht auf 
Hartmetall): 40 N. Durch Applikation eines Ionenbeschus- 
ses wahrend des Schichtwachstums wurden auch eigenspan- 
nungsanne, haftfeste amorphe Kohlenstoffschichten mit 
diamantartigen Eigenschaften abgeschieden. 50 
[0021] Das Fugen von Teflon mit Metall wurde mit fol- 
gendem Experiment getestet: Es wurden PTFE-Scheiben 
mit 75 mm Durchmesser und 5 mm Dicke einseitig mit 
amorphem Kohlenstoff gemaB des zuvor beschriebencn 
Verfahrens beschichtet. Die Schichtdicke betrug in diesem 55 
Fall 250 Nanometer. Die beschichtete Oberflache wurde mit 
einem kommerziellen Zweikomponentenkleber flachendek- 
kend bestrichen und danach mit einem Bauteil aus Kupfer 
mit geschliffener Oberflache verklebt. Diese Verbindung 
war sehr gut und haftfest und konnte nicht mehr gelost wer- 60 
den. 
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Patentanspriiche 

1 . Verfahren zur haftfesten Beschichtung von Fluorpo- 
lymeren, wobei das Fluorpolymer in einem ersten 
Schritt mittels einer Plasmaentladung in einer Atmo- 
sphare aus einem nichtreaktiven Gas physikalisch 
oberflachlich aktiviert wird und in einem zweiten 
Schritt die Aufbringung einer Beschichtung mittels ei- 
nes PVD-Beschichtungsprozesses erfolgt, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass 

die Aufbringung der Beschichtung im Rahmen des 
zweiten Schritts in einer uberwiegend nichtreaktiven 
Gasatmosphare stattfindet, die Uberfuhrung eines Fest- 
korpers als Beschichtungsmaterial iiber eine Zerstau- 
bung des Festkorpers mittels Ionenbeschuss erfolgt, so- 
wie 

die Beschichtung ausschlieBlich aus einem Material er- 
zeugt wird, welches im Plasmaprozess stets als feste 
Phase vorliegt. 

2. Verfahren zur haftfesten Beschichtung von Fluorpo- 
lymeren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dass das Fluorpolymer Polytetrafluorethylen (PTFE) 
ist. 

3. Verfahren zur haftfesten Beschichtung von Fluorpo- 
lymeren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die uberwiegend nichtreaktive Gasatmo- 
sphare des zweiten Schritts aus deh nichtreaktiven Ga- 
sen Argon, Neon, Helium, Sucks toff oder Kombinatio- 
nen dieser Gase gebildet wird. 

4. Verfahren zur haftfesten Beschichtung von Fluorpo- 
lymeren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, 
dass die uberwiegend nichtreaktive Gasatmosphare des 
zweiten Schritts ein Anteil an reaktiven Gasen auf- 
weist, welcher 10 Volumen % nicht uberschreitet. 

5. Verfahren zur haftfesten Beschichtung von Fluorpo- 
lymeren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Beschichtung aus amorphem 
Kohlenstoff oder legiertem Kohlenstoff besteht. 

6. Verwendung einer nach dem Verfahren gemaB ei- 
nem der Anspruche 1 bis 4 hergestellten haftfesten Be- 
schichtung auf einem Substrat aus einem Fluorpolymer 
als Kontaktflache bei der Verklebung mit einem zwei- 
ten Gegenstand. 
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